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Verfahren zur Hydrophobierung von textilen Materialien 



Beschreibung 



Die vorliegende Erfindung betriffi ein Verfahren zur AusrQstung von textilen IVIaterlalien 
durch Behandlung mit mindestens einer wassrigen Flotte. die mindestens ein organi- 
sches Polymer enthait und mindestens einen organischen Oder anorganischen Fest- 
stoff In partil<ularer Fomn, wobei der oder die organischen Oder anorganischen Feststof- 
fe in der Flotte in einem Anteil von mindestens 5,5 g/l vorliegen. 

Die AusrQstung von Textilien ist ein Arbeitsgebiet mIt wachsender wirtschafllicher Be- 
deutung. Besonders interessant ist es, Textilien wasser- und schmutzabweisend aus- 
zurOsten. Moderne MaBnahmen bedienen sich in einigen Fallen des sogenannten Lo- 
tus-Effelrts® und verleihen Textilien durch das Aufbringen einer rauen Oberflache ein 
wasserabweisendes Verhalten. 



WO 96/04123 beschreibt selbstreinigende OberflSchen, die eine kQnstllche Oberfia- 
chenstmktur besitzen. welche Erhebungen und VerBefungen aufwelst, wobei die Struk- 
tur insbesondere durch ihre Strukturparameter gekennzeichnet ist. Die Herstellung der 
Strukturen erfolgt beispielsweise durch Aufpragen einer Struktur auf ein thermoplas- 
tlsch verfonnbares hydrophobes Material oder durch Aufbringen von Teflonpulver auf 
eIne mit UHU® behandeite Flache. Aus US 3.354.022 sind ahnlich hergestellte Wasser 
abwelsende Fiadien bekannt. 



Aus EP-A 0 933 388 sind Verfahren zur Herstellung von stmkturierten OberflSchen 
bekannt, bei denen man zun§chst durch Photolithographie eine Negativfomi heretellt. 
mit dieser Form eine Kunststofffolie pragt und anschlieBend die geprSgte Kunststoff-' 
folle mitfluorierten Alkylsilanen hydrophobiert. 

Die oben beschriebenen Methoden sind jedoch zur Schmutz und Wasser abweisenden 
AusrQstung von Textilien ungeeignet 

In WO 02/84013 wird vorgeschlagen, Fasem beispielsweise aus Polyester dadurch zu 
hydrophobieren, dass man sle durch ein auf 80*C erhitztes Bad aus Decalin, in dem 
1% hydrophobiertes Kieselgel Aerosil® 8200 suspendiert wurde, hindurchzieht 

In WO 02/84016 wird vorgeschlagen. Polyestergewebe dadurch zu hydrophobieren, 
dass man es durch ein Bad aus auf 50'C enwSrmtes DMSO (Dimethylsulfoxi^), in dem 
1% hydrophobiertes Kieselgel Aeroperl® 8200 suspendiert wurde, hindurchzieht 
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Belden Methoden zur Hydrophobierung ist gemefnsam. dass das Losemittel so aewshit 
w,.d. dass die Fasem par«e„ geiast ^rden. Dazu ist es erfb«,eril^Zrin g^^^^^ 
Mengen an organ.schem Losemittel einsetzt. was In vlelen Fallen uneiTosc^t S au 
^dem kann durch Behandlung mit organischen L6semltteln die me JTnfec^ TeZ 
5 keit der Fasem beelnflusst werden. '«cnaniscne i-esng- 

^ abwesend aiszurtlsten. dass man sle mit einer Zvrei-Komponenten- 
Sch,ch vers«ht, von denen eine ain DIsperelonsmHtel and dia ande« beteX^I^ 

Ausmsu,ngssch,chten hargsstellt, bei denen die Kollolde artsolrep t, DtepTfo^ 
tel varte,lt s,nd. wobei man elne An-^lchemng der KoHoida an der Gra-StT 
echen Au««ungsschioh, und umgebender Oberfiache beobaohtet^^t^a^; 
»ende. dabei solche A^sri^smen an, die bis zu 5 Ae^sl. 8,2" JZZ 

Dlirch das In WO 01/75216 beschrlebene Verfahren ausgerOstete Textillen wb1s.„ 

Z'^J^'^ Aulgabe, eln Vertai,nen zur AusrOstung von ta«aan Matertaiien 
zur Varfuging a. stelten, das die oben auigezeigten Naehtelle nioht aufWeist u«i 

weterhin die Au^abe, Sehmutz und Wasser abweisende TexUiien bereitzusteilen w^T 
tert„n bestand die Aulgat«. Rotten zur Schutz und Wasser abweCden^l^r 
von laxaien Matertaiien zur VerfOflung zu steilen. ^-^^^enden Ausrustung 

Demgemsa wurde das eingangs definiette Verfehren geRinden. 

Untertediien Matertaiien sind Im SInne der vorliegenden Erfindung Fasem Voraam 
^^""TT^ ^■'hengebiide andere.«eits wie belspte^T 

Wabwaren, Mascherwaren. Vilese und BeldeidungsstQcke zu versteh^ Z^nde., 
be^gt sInd textite H^ngeblide, dte beispieLlse zur H^C^?^,! 

me, Pianen, Zeltbahnen. Tlsohdecken, Markisenstoffe und Mabeibesnannu,^^ 1^ 
spielsweise for stable, Schaukein Oder BSnke genannt "'*'*^™'""9«' ^ 

^Matertaiien im SInne dervortlegenden Erfindung kbnnen aus unterschlediichen 
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sWnach dem erfindungsgemSBen V«fah«„ beseWchten. beispietewetee Cellulose- 

Das ertindungsgemSBe Verfahren geht aus von mindestans einer wSssrigen Ftotte 
stehen, dB mindestens 5 Gew.-% Wassar enthaten kSnnen. Bevooigt enftalten 
90 Gew.-% und ganz besonders bevoriugt mindestens 75 Gew.-%. Der maximale 

ErfindungsgemalS eingesetzte wassrige Flotten kannen neben Wasser omanische La- 

tonera. n^canol und lson«ra. Ofganisehe LasamWef kennen 1 bis 50 Gew % 
ba»™g. 2 b« 25 Gew.-% der art,™,ungsgen«Be eingese«en wasadgan Boteal 

Mind^ns eina der im arfindungsgemaSan Varfeh,«n eingeaatzten Rottan anftat 

d«,en. aa Wrtoing ainea Blndan,Ktels kann baisplabwalsa da,geatalt erfolgen Zs 
d« o^n,s*a P0lyn«r ainan mm blWa, und dla Partikel mtelnander und S dal^ 
beschichtendan tsxtUen Material vertjindet " a mn aem zu 

in einer Ausfiihrungsfom, der voriiagendan Erfindung handalt es srdl bai mindestans 
e.nam o-Banischen PCyn^ren um Pol^ere Oder Copolymare von ethyla^t^ 
sattgten hydrophoben Mono^ren. die in Wasaer eine Lfislichkei. von aSTafl 

lens 50 Gew.-%, bevorzugt mindestans 75 Gew.-% des Copolymers aus. 

Bevoraigte Monomers sind gewahit aus den Gaippen der 

QrC2,-0leflne, insbesondere o-Oleflne mit 2 bis 24 OAlomen. belsplelswelse Ethylen 

SS;:^::; '-^^ ^-H^"^' 

DlSS!'"^K l*^*"^ Styrol. a-Methylst)TOl. ds^Ulben. trans-Slilben. 
TTZZ^"'^ 1.3^utadle„. Cycopentadlen, a„o,x>p,en Oder l^pren, 

'^'^ Cyctehexan. Norbon,en, dime,es 



WO200«745«. PCT/EP20M/00077. 

(Me«,)aorylsaur^r von C-C^AIkoholen, belsplelswelse Methyl(melh)ac,ylat Ethyl- 
aaylat, i>^(meth)acrylal, n-Dodecyl(iineth)acrylat. n-Elcosyl(meth)aaylat 

Oanz besondera bevorajgte halogenierte Monomere sind fluoifoldge Olenne wie tol 

Vinylester von fluorlerten Oder Derfluoriertenr r ^arh«« • «A.»nuorpropyien, 
in US 2.592.069 und US 2.732:r7?brc:; -^^^^^^ "'^ belspielswelse 

?M ?M ? P^^"°"«rten C3-C..-AIkyla(koholen. beisplelsweise 
(Me«i)acfylatsaureeester von HO-CH^CHa-CFa. HO-CH^-CH^CaFs 

Sr^' "^^'^.^"^"■^P". HO-CH^Ha-n-CoF.,, HO-CH,-CH,.n.C,.F^ 

^" US 2.642.416. US 3.239.557. BR ..US^OOT, 

Auch Copolymere von beispielswelse Gycldy.(meth)aco.,at mft Estem der Formef I 

NSOx C F ' 

30 in denen die Variablen wie folgt definfert srnd: 
Wasserstoff. CH3, QaHs, 
CH3. C2H5. 
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X eine ganze Zahl im Bereich von 4 bis 12. ganz besonders bevorzugt 6 bis 8 
y e.ne ganze Zahl Im Bereich von 1 bis 1 1 . bevorzugt 1 bis 6. 

Oder Glycidy(meth)acrylat mit VInylestem von fluorierten CarbonsSuren si, 



Sind geeignet 
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Wejtere geelgnete Copolymere sind Copolymerisate von (Meth)aaylsaureestern fluo- 
nerter Oder perfluorierter C,C,3.A/Mafkohole w.e beispfe^^^^^ 

; m^rrr^r^^'"' HO.CH.CH.n-CeF.. HO-CHH:H^:cp.T 

my^0^eth)acrylat Ethy^ "-^"*y'(meth)acrylat. n-PropyI(meth)acrvlat 

(meth)acrylat,n-Eioosyl(meth)acfylat y«.nuoqecyi- 

I Eine Obersicht Qber geeignete fluorlerte Polymere und Copolymere findet sich b..i 
2. Band. Marcel Dekker. New York (1984). Selte S. 172 ff. und S. 178 -^82 
Weitere geeignete fluorierte Polymere slnd belsplelswelse In DE 199 120 810 offenge- 
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genannt. In denen die Variablen wie folgt deflniert sInd- 
R^stgewahltaus 

fec'i;^!^;^^^^^ ^^'y'' "-^^^^Py- '-°-P^oPy». n-Butyl, iso-Butyl 
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oderSj(CH3)3. 



ist wie oben stehend definiert. 
15 n ist eine gana 2ahl im Berelch von 0 bis 6. insbesondere 1 bis 2- 

n, «t e«,e ganze Zahl Berelch von 2 bis 10.000. insbesondere bis 100. 

20 PolycaproJacton. Polycarbonate. PolyvlnyJbutyral 

un^od'^'S^r^^^^ allphatlschen oder'aromatlschen DIcartonsSurBn 
und/oder ahphatschen oder aromatlschen Dialkoholen z B 

Polyester. aufgebautausaliphatischenDialkoholenmit 2 bis 18 CAtnm^n, • k • 

30 

r^se 4t;!",fr1':'^''' belspteieweise ,nl, Monoalkohoten wie bei- 

"taLCH:!^r,S3 ^ Mebm,n^<«™aldehW-Ha™. Hams,* 

40 rbrc^Tsein^K^r - - 
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-ervorliegenden Erfindung kann derAntel, das Oder der 
oben beschnebenen c»gan«ohen Polymere be! mindestens 0,1 g/l der FloHe 11^1 

3Chen Polymeren smne der vodlegenden Ertindung bedeutet dass b« a^^™. 

Mind^lens eine der im erflndungsgemasen Ve**„B„ eingeseble wassrioe Ftolte 

desters 5^^^' ^ ™™9sWBise mindestens einer in einem Antell von mln- 
kulerer Fom, kann be, ^gesaml 130 gfl Hegea oer hydraphobe Feststoff in par^La- 
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rer Form kann anorganischer oder organlscher Natur sein. bevorzugt ist er anoraa- 
niscn. 

Beispiele fOrgeeignete Materiallen sind Polyethylen, Polyprapylen. PoVisobuftten und 
Po yslyro^ow,e Copolymene derselben mitelnander cxjer mil einem oder mehreran 
werteren Ol^n,* beispielsweise S^rol, Methylacrylat, Ethylaorylat, Methylmeth- 

Mateinsaureanhydrid oder N-MethylmateWmid. Eln bevo,zug,es Polyethyien <^r Po- 
lypropylenwinJbelspiel8welsernEP.A 0761 696 beschfleben. ^ 

Besonde,3 geelgn«e Materiallen sInd ano,ganische Maleiialen. insbesondere teste 
ano,^an»che Oxide, Cart»nate. Phosphate. Slllkate oder Sulfate der Gmppen 3 14 
Z^^^TT '^'^'^^^ Caldumoxid, sliaumdLd Oder 

'^^"1^*°""' o"- Caldamsillka.. «bel Aluminium- 

"^"^ Sillziumdioxid in seiner 
ModrflkatK.n als Kieselgel. Ganz besonders bevoraigt sInd pyragene Kleselgele Fe^ 
ano^an,s*e Oxide kennen themisch dun* Ert«zen auf 400 ^ 800-C od^r 
zugt durch physisorblerte Oder ot«mlsorbierte oiganisohe Oder metaiiaganische Ver- 
b«^jgenhydnophobie,twe,<ien,Oazuse.ztn«nPartil<^ 
^Z^n mi, metallorganisci^n Verbindungen um, die wenigstens L 
wITbu.^"^ T^' AIM-Lithiunwe*indungen wie iWethylB- 

rZ'n^Z^"*'-,"'""'^"""""'^ ^■'^"^ ^ beispielsweise i^examethyldi- 
sllazan, OctyltnmefhoxyBilan und insbesondere halogenierte Silane wie Trtmelhvlchior 
sllanoderDichlotdiinethylsiian. newie inmemyichlor- 

Unter lvdropi,ob wird in, Zusammenhang mi, dem oder den hydrophoben Feststolfen 
o!Ti^ Fom, versttnden. dass seine Lasilchkei. unter 1 g/1 iiegt bevo^g, Zr 
0.3g/l,bestimmtbei2immertemperatur. 

Anorganfeche Feststoffe kannen vorzugsweise poroser Natur sein. Die portise Struktur 
lasst s,ch am besten durch die BET-OberflSche. gemessen nach DIN 66131 charakfe. 
nsieren Bngesetete anorganische Feststoffe kdnnen bevorzugt eine BET-Obemache 

h|.*»r Au^h^ngsfom, der vodlegenden Erflndung lleg. mlndestens einer der hydm- 

"T^"" Par«,<eldun:bmesser (fciJan" 

wer^ 2ahlenm,ttei) l,eg, bei mlndestens 1 ran. bevoraigt mindeslens 3 nm und beson- 

S^ltS^lTb'nr ' "artkeldurchmesser (Media^T 

Zahienm,ttei) Uegt be, 350 nm. be«»zug, bei 100 nm. Zur Messung des Partikeidu;* 
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und besondere bevorzugt 7:3 bis 4:6. 

Ih^ ^t"^ vortlegenden Ertndung lieg. mindestens einer der hydro 

tens 90 Gew..^ ,„ sphanscher Fom, wd weitere Partlkel in gra„ul»er Fo,^ vortlegen. 

^rvodiegenden Ertndung kann mindostens einer derhyd- 
Zt^Ve^S^ Agglomerate Mden. Beim Vorliegen eines eder meh.«rer i,yd^ 
phober Feststofle in Form von Aggiomeraten, die aus 2 bis mehreren tausend Prilar 

lonischen und nichtlonischen Emulgatoren. 

Geefgnete nichtionlsche Emulgatoren sind 2.B. ethoxyllerte Mono- Di- und Tri 
Alkylphenole (Ethoxyiierungs-Grad: 3 bis 50 Alkvlresh C r T 
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Su'Hi'^r^f ''"^ Ammoniumsalze von 

^r^?p^/^^ °' Sct«veteisa>„et«ibestem emoxylierter /^S 

nole(Ethoxyiierungs-Grad:4bis30 AlkvliBRfrr "'""'^'^"Sf 

(Elhoxyllerungs-Grad: 3 bis sr/C^rc^"^ ^ '^^'^'^''''"""'^ 
n ^ . A . -^'Kyirest C4-Ct2). von AlkylsuJfonsSuren (Alkvlresf • 

C12-C18) und von Alkylarylsulfonsauren (Alkylrest CVC«). l>^'<yirest. 

Geelgnete kationlsche Emulgatoren sind in der Regel einen Ce-C.3-AIkyl- -Aralkyl- 
Phomumsalze. Be,sp,elhaft genannt seien Dodecylammonlumacetat Oder das ent- 
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Coo^ny. Glen Rock. ^""^ * '^-^^ MC PubllsWns 

Amine wie Triemyla^ifS^I^ ^-er An,lnen. belspielswefee 

.e^n..„.^;^^~::r^ 
veSrc;::^rstran?r:"r^^"^"<'-'--^^^ 

behandelt, die n,ln<k.»sT»™? behandelnde Texti. zunachst mit elner Rote 

n.cnenode.bevoC:'nornrrp:s:zrjrprn"^^^^^ 

ia«r Fom,. o.Ban«ohen oder anonganlschen FestsWf in partlla,. 

behandelt. die mlndest^^^^ "^handelnde TexUi z.naol>st mit einer Flotte 

eend eine weitei^nld™™ "^2^" '^'^ «n=*li^ 

-e Behandlung mit einer nauen Rotte anschliest, die ein andeiss oiga- 
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^no^a„,scHeno<.eranorga„.chen Pest- 

in jner AusfOhoingsfo™ der vorilegenden Erflndung fDhrl man das erflndungsgeaaBe 
t^Z 1; T ™" '^^""^'""^ alner^T^ 

nschan Oder bevoniugtanorganlsohen Faststoff In partikuBrer Foot, und anschlieind 
y^T"^ ^ ansc»,nea,. die kein ^.Jp^T 

ertindungsgemasen Verfahrens <s« an sloh un- 
^^D« Fto«entempe,aK,r«eg, kann im Be,e«, von 10 bis 60-C Pegen. be»o,^ 

15 

Die Verfelirensparameter des erfrndungsgemaBen Verfehrens kann man so wShlen 

ToTt "^STTT^ ^ Ro-enaZ^r^n 

25 Gew.- ^ bis 85 Gew..%. bevoizugt 40 bis 70 Gew..% resgWert 

^t;^!"' ™" ""^^"^ "^Melsweise FoulardTT' 

8hd Foulams mlt senkreoWem TexBleinzug. die als wesentlk*es Elemen, Lei 

au^a,nand«gepres8te RoOen entl«ltan, dureh die das TexUI gefOhrt v««l ObeTlbTr 
>5 tZ!'! OeneMdasTe* DuL, den c^^^l"" 

!5 Te«.labgequetschtundelnkonstanterAuflraggewfihrieistet 

Die Geschwindigkeit des TexUleinzugs der FoulanJs befrSgt In einer AusfDhmnn.*^ 
der vodiegenden Eriindung 1 bis 40 nVn^n^ bevorzug. 1 i Zl^T^ ^ 

Im Ansdhlu^ an die erflndungsgemaiSe Behandlung kann man das behandeite TexUI 
na* in der TexSTinduslrie Obi/ohen Me*oden trocknen. -^nandelto TexW 

Irn Ansrtluss an die erflndungsgemaiJe Behandlung kann man tempem und ™ar kon 

ke"dtorr:^r'"'"^'^''"--^^"-"--~ 
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"nan Synthesefasem auszurOsten wans J ^ ^ 

hamstoff Oder N N-Dln^»L^^H '"^P'*'^^ Isocyanaten. Dimeftylol- 

Ander. be»nde« ^^^^^JS.'Z^r™'""^"""' 
Ma*a„o. veremert seln kannen "^lamin-Fonnaldehyd^a™. die mit 

mlndestens e^TJ^^'^"^ "^"^ * <"9^"i^ Polymer and 

.i.er.erdieoj„,~~;^-rr::zr 
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einen oder mehrere Emulgatoren. organiscne L<Ssemittel oder 

5 Bn vweiterBr Gegenstand der vorliegenden Erfindung ist die Verwenduna der erffn 
dungsgemaaen Rotten zur AusrDstung von textilen Materiallen ' 

mindestens ein organisches Polymer 

segebenenMs eIn Oder mehrere dsanlsche Ldsemltfel 
' '^^T"^ Ko,,^„, belsp^tee einen oder mehrere Emu. 

vorifegT " ™* Antei' ™n mindeetens 5.S gn 

M Dis etwa 100 C durchfOhren. wobei Raumtemperatur bevorzugt 
Das erfindungsgemaSe Herstellverfahren umfesst in der Reaef einen Hnm.^ • • 

schen Ff»^tct«fr ir, « J. ^^^"'sches Polymer, organischen oder anorgani- 

Wa..en..,..vorder0ure«0hn,„.d:^~t^:^rd^^^^ 
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len MateriaWen stellt man dann eine erffndungsgemaUe Flotte her, Indem man die For- 
munerung mrt Wasser verdQnnt Es ist bevorzugt. dass die erfindungsgemSfien Fo^u- 
I-erungen ™i 15 Gew.-o/„, bevorzugt etwa 0.1 bis 10 Gew..%. LsondeiB 

I ::;r:^:^r;r — — Po^ngen Kani„ 

Ein weiterer Gegenstand der voriiegenden Erflndung sind Formulierungen. die organl- 
sches Poiymer. organlschen oder anorganisct^en Feststoff in partikulSrer Form gege 
ben^falls e.nen Oder mehrere organische Losemitte, und gegebenenfalls ei^^ oder 
mehrere Emulgatoren sowie gegebenenfells Wasser enthaJten. wobel der Ante/I an 
Wasser etwa 0.1 bis 10 Gew.-o/o. bevorzugt bis 5 Gew.-o/o betragt. 

Die Erfindung wird durch Beispiele eriautert. 

Belspiel 1: Herstellung von erfindungsgemaBen Rotten 

Beisplel 1.1: Herstellung der Rotte 1.1 

In einem Kolben wurden unter mechanischem RQhren gemischt: 
883.5 ml entmlneralisiertes Wasser. 

62^ g einer wassrigen Dispersion (20 Gew.-o/, Feststoffgehalt) eines statistischen Co- 
polyme,enaus10Gew.-%Methacrylsaureund90Gew-o/, nstiscnen Co- 

t^S'^''^^"''""''"'^'^^^^ <^^'P-"^^«onschroma- 
15.6 g einer wassrigen Dispersion (20 Gew..% Feststoffgehalt) eines statistischen 

hsiert mit N.N-D,methylethanolamin. pH-Wert zwischen 8.5 und 9 5 ' 
und 25,2 g Isopropanol. 

Anschlieliend wurden 13.3 g mit Dimethylsiloxangmppen modifizierte pyrogens Klesel 
saur. n..te.ner BETOberflache von 225 m% bestimmt nach DIN 6613lTrim^^ar^ 

afJ^ m«T"' r Zahlenmittel) zugegeben und 1 0 MInuten Tpl 

giert (Ultratun-ax-RQhrer). Man erhielt die wSssrige Flotte 1.1. 

Beispiel 1.2: Herstellung der Flotte 1.2 

In einem Kolben wurden unter mechanischem Ruhren gemischt 
899,5 ml entmlneralisiertes Wasser, 

^'ll^^''^^''^" Feststoffgehalt) eines statistischen 

Copolymeren aus 10 Gew.-% MethacrylsSure und 90 Gew.-o/o 
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po^mere aus 20 Gew.-% Aciylsaure, 80 Gew.-% Elhylen. 20.000 gAnd neutraii. 
S s»rt m,l N,N-Dimamyiethanolamln. pH-Wert zwischen 8.5 9 S 
und 25,2 g Isopropanol. ' ' 

Anschliefiend wurden 8.3 g mit TrimethylsHoxangruppen modffizierte pyrogene Kiesel 
10 PrimarpartikelgroRe: 10 nm (Medianwert. Zahlenmitte!) segeoen. 
und 10 Minuten dispeiplert (Ultraturrax-RQhrer). Man e;hlelt die wSssrlge Flotte 1.2. 

Belspiel 1.3 Herstellung der Rotte 1.3 

15 In einem Kolben warden unter mechanlschem Ruhren gemischf 
884,5 ml entmlneralisiertes Wasser. 

66 3 g einer wSssrigen Dispersion {20 Gew.-o/o Feststoflgehalt) eines statlstischen Co- 
polymeren aus 10 Gew.-o/o MethacrylsSure und 90 Gew -% 

20 f^g^^:^'"'^''''''^'^''''''' '"■^ ^"'^ (Gelpenneatlonschroma- 

X'etallo Gew" ^TT '^-^toffgehaft) eInes statistlschen Co- 

M K?r. Acrylsaure. 80 Gew.-o/„ Ethylen. M,: 20.000 g/mol neutrali- 

siert mrt N.N-D.methyiethanolamin. pH-Wert zwischen 8.5 und 9 5 
^ und 30.2 g Isopropanol unter mechanlschem RQhren gemischt. ' ' 

^e '^ll7^Tn^^^^^^ DfmethylsHoxangruppen modlfi^erte pyrogene Kiesel- 
saure n.,t e,ner BET-Oberflache von 225 mVg. bestimmt nach DfN 66131. Primarparti- 

cfrmTt^r'' ^—1) zugegeben und 10 Minuten 'rpe - 

giert (Ultraturrax-Ruhrer). Man erhielt die wSssrlge Flotte 1.3. 

Beispiel 1.4: Herstellung der Flotte 1.4 

In einem Kolben wurden unter mechanlschem RQhren gemischt 
886,3 ml entmlneralisiertes Wasser, 
35 20 8 g einer wSssrigen Dispersion (20 Gew-o/o Feststoffgehalt) eines statistlschen Co- 
polymeren aus 10 Gew.-o/o Methacrylsaure und 90 Gew -o/o ^^^^^r> Co- 

togS'^''''^"^''"''"""'^'''' "'^ (Gelpermeationschroma- 
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57 g einer wassrigen Dispersion (20 Gew.-% Feslstoffgehalt) eines statistischen Cono- 

mrt N.N.Dimethylethanolamln. pH-Wert zwischen 8.5 und 9.5 "e"tra"siert 
und 28,4 g Isopropanol, ' ' 

Wrtietend v^n 7,5 g mit Dlmethylsiloxangruppen modlflzlerte pyrogene Kiesel- 

Pnmarpartikelgrt>Se:10nm(Me<lianwert,Zahtenmlttel) 1 zugegeuen, 

und 10 Minuten dispeigrert (Ultraturax-ROhrer). Man e^hielt die wSssrlge Ftotte 1 .4. 

BelspisI 2 Ausrflstung von TsxBI 
Balspiel2.1. 

Bn Po^esteTBewebe mit einem FUchengewlcht von 220 g/m^ wuMe niit Flotte 1 1 auf 
einem Foulard (He-steller Fa. Matt,is. Typ Nr. HVF12085) behandelt Z^r^ 
2* *r Wateen b«.ug 2.6 bar. Es ^me^ elne FloBenaufna.!^ eTS; 

^^^r^ Spannrahmen getooknet Ola absohlieBende Tempe- 

z^rpTc^n-r'""^'"""'^""""-""''— -'-^ 

Beisplel 2.2. 

Bn Po^nnldgawebe mit einam TOohengewicht von 160 gAn» wurta mit Flotte 11 auf 
e»,em Foutert (Her«eller Fa. Mathis. Typ Nr. HVF12085) bahandelt 
dnjok der WabBn be,n,g 2.6 bar. Es resuWerta eine F,ott;„aulhahn,e^^rS; 
^^raaa^so^^ batrug 2 m/mln. AnschliaUend wurde das bahandete Pofe^ 
mKigawe^ bei 120-0 auf eham Spannrahman getrooknet Die abscWfee^ndr^ 

Beispiel 2.3. 

Bn Pofyacrylgewebe mit eInem Fl&chengewicht von 295 g/m^ wurde mit Flotte 1 1 a.rf 
einem Fouiao, (Herstelier Fa. Mathis. Typ Nr. HVF12085) behaTdelt DerZ^es 

"^'^'^^^ Flottenaufnahme vo 50% D e 
lyigewebe be, 120 C auf einem Spannrahmen getrocknet. Die abschlieiSende Tern- 



wo 2004/074568 

PCT/EP2004/000776 

Beisplel 2.4. 

Bn Po^^gewebe mit einem FlSchengewioht von 220 g/m^ «a,rte mit Ftotte 1 2 auf 

dmck der Waton betn,g 2,6 bar. Es reauWerte eine Rot(enaufnahn« von 60% Dlo 
Auftraggesdwvmdskai. batrug 2 nVmin. AnsohlieBend wurta das bahandete Pdyi- 
^TL'To. r'"" «'«"™-'«-''9et«>cKnat D.e abschHaaan^Ta^^ 

Beisplel 2.5. 

Bn Po^mldge,«be nilt ainem TOchengewicht von 160 gAn^ wurte mIt Flotte 1 2 auf 

dmckder Wal^n betmg 2.6 bar. Es resuWarta eina Ro«enau»,ahn,a von 65%. Dla 
Auftag3eschw,nd,akeit betrug 2 m/min. Anschlieftend wurde das bahandrtte Po^ 
anvdgawabe bel 120-C aut einem Spannrahmen gefcocknet. Die abs<Wn^en> 

Beispiel 2.6. 

Bn Polyacrylgewebe mit einem Flachengewicht von 295 g/m^ wurtie mit Rotte 1 2 auf 
dmdkderWal^n betrug 2.6 bar. Es resuitierte eine Flottenaufnahme von 50% Die 

^r!rfn^ Spannrahmen getrocknet. Die abschiieftende Tem- 

perung erfolgte Ober e.nen Zeitraum von 3 mln bei 150»C unter Umfuft Man erhieft das 
behandelte Polyacrylgewebe 2.6. 

!Jr,Zt7 ^'"'^ Tex«lpa*en auf Wassar abwal- 



wo 2004/074568 



PCT/EP2004/000776 



18 



Die 2U untensuchende erffndungsgemaB behandelte Textilprobe wurde manuell ge- 

von 1 b,s 90 eingestellt werden konnte. Dann Jleli man mit Hilfe einer K^D/e aus 
e.ner Hohe von 1 0 mm einzelne Wassertropfen auf die Textilprobe fallen. Die Tropfen 
hatten e.ne Masse von 4.7 mg. Durch schrittweises Senken des Nelgungswinkels wur- 
de Ne'gungsw.nkel bestimmt. bel dem die Tropfen gerade noch abperlten und kel- 
ne Adh&sion zu beobachten war. Die Ergebnisse finden sich in Tabelle 1 
Tabelle 1: Neigungswinkel 



Probe 



2.1 

IT 



Neigungswinkel [T 
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Verfahren zur AusrOstung von textilen MateriaWen durch Behandlung mit mfndes- 
tens einer w§ssrigen Flotte. die mindestens ein organisches Polymer enthSIt und 
mindestens einen organischen oder anorganischen Feststoff in parbkularer Form, 
wobei der Oder die organischen oder anorganischen Feststoffe in der Flotte in ei- 
nem Anteil von mindestens 5,5 g/l vorliegen. 

Verfahren nach Anspmch 1. dadurch geltennzeichnet. dass der oder mindestens 
einer der organischen oder anorganischen Feststoffe hydrophob ist 

Verfahren nach einem der Anspriiche 1 oder 2, dadurch gelcennzetchnet, dass 
man die textile Oberflache vor der Behandlung mit einer Haftschicht versieht. 

Verfiahren nach einem der Ansprtiche 1 bis 3, dadurch gekennzeichnet. dass es 
sich bei dem oder den Feststoffen um einen oder mehrere anorganische Fest- 
stoffe handelt. 



Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 4. dadurch gel<ennzeichnet. dass der 
Oder die organischen oder anorganischen Feststoffe in der Flotte in einem Anteil 
von mindestens 7 g/l vorliegen. 

Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 5. dadurch gekennzeichnet, dass der 
Oder die organischen oder anorganischen Feststoffe einen Partilceldurchmesser 
(Medianwert, Zahlenmittel) Im Bereich von 1 bis 350 nm aulwelsen. 

Textile Materialien. ausgeriistet nach einem Verfahren gem§B der AnsprOche 1 
bis 6. 



Wassrige Ffotten, enthaltend mindestens ein organisches Polymer und mindes- 
tens einen organischen oder anorganischen Feststoff in partikularer Fomi, wobei 
der Oder die organischen oder anorganischen Feststoffe in der Flotte in einem 
Anteil von mindestens 5,5 g/l vorliegen. 

Venwendung von wSssrlgen Flotten nach Anspruch 8 zur AusrQstung von texbten 
Materialien. 



40 



10. 



Verfahren zur Herstellung von wassrigen Flotten nach Anspruch 8 durx* Venni- 
schen derfolgenden Komponenten: 
mindestens ein organisches Polymer, 
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mindestens einen organischen Oder anorganischen Feststoff in parUkulSrer Form 
Wasser und 

gegebenenfalls ein Oder mehrere organische LSsemittel, 
und gegebenenfalls weitere Komponenten, 

wobei die Menge an organischem Oder anorganischem Feststoff in partikuiarer 
Form so gewahit wird, dass er In der wSssrigen Flotte in einem Anteil von min- 
destens 5,5 g/l vorliegt 



10 
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1 1 . Venvendung von Formullerungen zur Herstellung von wSssrigen Rotten nach 
Anspruch 9. dadurch gekennzeichnet. dass die Formuliemngen organisches Po- 
lymer, organischen Oder anorganischen Feststoff in partikul§rer Fomi, gegebe- 
nenfalls einen oder mehrere organische Losemlttel und gegebenenfalls einen 
Oder mehrere Emulgatoren sowie gegebenenfalls Wasser enthalten und der An- 
teil an Wasser maximal 15 Gew.-% betragt. 

12. Fonnullemngen. enthaltend organisches Polymer, organischen oder anorgani- 
schen Feststoff in parUkulSrer Fomn. gegebenenfalls einen oder mehrere organi- 
sche Losemlttel und gegebenenfalls einen oder mehrere Emulgatoren sowie ge- 
gebenenfalls Wasser. wobei der Anteil an Wasser maximal 15 Gew.-% betcSgt 
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